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(57) Gegenstand dor Erfindung 1st ein Verfahren zur 
Felnvartallung von Pigmenten, dadurdi gekennzeich- 
net. dass man in gwbkrfataHlnam Zustand voriiegende 
Rohpigmente In efnem LfisemittBl last und mit eltxem 
fiusstgen F5(imedium ftltt, Indem man die FigmentlS* 
sung ynd das Fanmedium in einam Mikrpjetrealcior 
durch DQsen in einem von elnem Gehause umschlos- 
sanen Reaktomaum auf elnan gemeinaamen KolDstons- 
punkt epritzt, wobei ubar eine 6ffhung im Gehfiuae in 



den Reaktonmim ein Gas oder eine veitian^fende 
FH)^gkeitzur Aufrechterhaltung einer Oasatmoaphana 
1m Baaktonaum eingeteitet wlrd und die entstehende 
Pignrtantsuspension und dae Gae odar die verdampfte 
Ruaalgkeit durch eine weltara Olfhung im Geh&use 
durch Oberdruck aiif dsr GaseintrittsaetGe Oder durch 
UnterdniQk auf der Pradi^- und GaaaustrittssaitB aus 
dam Raaktor entfemt wird. 
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Besehrftlbung 



[0001] Oiganische Pigmente stnd sett langam be- 
kannt und habendum Pigmentiereh von hochmDleiculB- 
nen orpanlschen Mateiiallen wid Lacken» Kunststoffen 
oderDruckfarben groBe induatrfene Bedeutung erlongt. 

der SyntheeefaJlen die Pigmente oft ale grobkiietal- 
lina Ror^igmentfi an, <Si& dan tachnlschen Anfbrderun- 
gen noch nicht enlsprechen. Sie mOssen sfst einer 
Feinverteilung unterworfen werden. die eine Komgrd- 
Benverklefneaing bewirKt AnechileBend erfDigt meiet 
nooh sine thermischQ Behandlung. umdentedinlschen 
Anforderungen entsprechende Pfgmente zu erhalten, 
odor es kommt 2um Einsatz von Pigmentdispergatoren 
Oder andarsr Zusatzstoffe. um spezieDe Eftekte zu er- 
ztelen, wie becspielsweise in der EP-A-0 807 66B be- 
schrleben. 

[0CNI2] Zur QberfObrung edtes Rohplgments In Pig- 
ment* Oder Prfiplgmendonm sind verschledene Piefnver* 
teUungsverfahmn bekannt. bsispelsweise AcjdpasUng- 
(Umiatlen aus L6semitteln, besondeTS aus 8&j/en}, 
Trockenmahl- und Masemahlvelfftho^. Bel den Trok- 
kanmahl- und NaeemahJverfahran kommt ee duroh Ein- 
satz von MahUc6rp&rn zu Abriab und damtt zu Elntrag 
von Fremdetoffan Ina Produkt 

Die US -PS 3 607 336 beschreitit etn Addpastfng-Ver- 
fahren. Oas Pigment wird in Schv^et^t^aur^ gelo9t und 
in turbulentar StrAmung gafailt. Es wird offanbart, daae 
durch did Fallung in turbulenter Stiomung ein fainaras 
Kom erzfelt werde als bislang mit den hertefimmltchen 
Fallungsvarianten mdglroh geweden sei. 
Die EP-A-o 075 iB^besohrefbt eIn Acidpaetlng-Verfah- 
ren, bai dem Polyphosphorsduns als-Lfisertifttal afnge- 
selzt wird. 

Die EP-A-O 737 723 be&chrefbt Verfahien zum f§A- 
lan von Pigmenten aus Losungen inpolaran fjosemittialn 
und Lauge. 

[0003] Der vorliagenden Erflndung lag die Aufgabe 
ZLigrunde, eIn u njvemell elne^bares und teclinlecK zu- 
verldssiges Verfehren zur Feinvertaiiung von organ!-' 
schen Pigmentan durch Faflung zu entwicketn, bai dem 
kefne Kontamfnation dumb Fremdetoffe stattfinden 
kann und bei dem beeondem fdne Teilchen und efne 
beeondere enge Komgrd&enverteilung entetehen. 
£0004] wurda gafundan, dass die erfindungsgemih 
3b Aufgabe uberraschendefweise dutch Bnsatz eines 
(V^ikrojetreaklorB gelost werden kann. 
[0005] Gedenetand der vorliegendan Erflndung let ^'n 
Verfahren 2ur Fdnverteflung von PIgmerten, dadorch 
gekennzeichnet, daee man ein odarnnahrara in grobkrK 
etallEnam Zustand vorliegenda Ronpicrnonte In alnem 
Ldeemfttei lost und mil einem flussigen Fallmedtifm fallt, 
Indem man die Plgmentldeung und dae FAllmedlum In 
einem MIkrojetreaktor zweokmSBiganvelae Ober eIne 
Oder mohrere Pumpan> vorzugewelse Hoehdruckpunv 
pen, dunoh DOsen in ainam von elnam <3ahl^u&a Unr>- 
schlossanan Reaktorraum auf einen gemelnsaman Koi- 
lislonspunkt spritzt, wobei uber elne (!!)ff nung im Geh^ 



ee in dan Peakton^um ein Gaa oderains verdampf ende 
Russigkait zur Auf rachtertialty ng einer Ga&atmosphare 
im Reaktorraum. tnsbesondere tm Kollisionspunkt der 
Strahlen, gegebenenfalie auch 2ur KDhlung, eingelaaat 
B wild und die entstehende Pl£p[nenteu8pensk>n und das 
Gae Oder die verdampfte FlOseigkelt durch elne wettere 
dffnung tm GehAuee durch Oberdnick auf der Gasefn- 
tittteeelta Oder durch Unterdfuek auf der Produkt- und 
GasaustrfttssQite aus dem Reaktorentfemtwird. 

. TO p)006] FUr die erfindungsgem&Be Feinverteilung der 
Rohplgmente let eine Intensive, echnelle, gletehmaSige 
und reproduzlerbare Durchmisohung dee Fdllmedlums 
mft der PIgmentldsung erforderllch. Dies wtrd daduit;h 
erreloht, daeedie eingesetzte Losungdea Pigments und 
das Fallmedium unter einem Druck von mindastans 10 
bar, bevorzugtmindestens 50 bari insbesondere von 50 
tjte 5000 bar» in den Reakion^aum gesprltztwenden. 
|0007] Um Materlalverschfeld an dan Inneren Ober- 
fiachen dee Gehfiu&ea zu varmeMen, wird der Kollisi- 

£0 on&punkt in dan matarialfemen Qasraum varlagt. Unter 
'materiaffenn' wird dabef verstanden, dass. In der Um» 
gebung dee KollieiDnspunkts der Strahlen durch das 
etngeleltete Gas Oder verdanrtpfende FlGeslgkeit eine 
GafiatmosphSro aufraehtorhaiten wird. Didft bdddutet. 

£S dass der Kollieionepunkt, in dem die Strahilan aufelnan- 
dartraffan, nicht an einer QefaBwand od^ einar Rohr- 
wand anKegt, Dadurch wird Matarlalver^chlelB vertiin- 
den, der don auftreten wQrde, wo Kavttatton an Meteri- 
alwandan atattfindet. Zu Kavitalion kommt as beaon- 

3o ders bei Einsatz von hohen Dr<2cken« insbesondere bei 
Drucken uber 3000 bar. Des weiteren werden die kolll* 
dlerenden Strahlen dur^ die GasatmosphSiB vor Ihrem 
ZusammanpraP nk^bt abgabramst. wie qs beisplelswel- 
sa der Pail wire, wenn sie durch elne Flussigkeit pas^ 

^ sleren mOssten. 

[QOQS] Das Material der DOsen soil moglichst hart und 
daduroh veraohleiBamn eain, es kommen beispieiewel- 
se Keramiken, wrfe Oxide, Cartikle, Tsiltrjd&oder l\di&£^ 
verbindungen daraus in Betiachtp wobel vorzugsweise 

^ Aluminiumoxid, insbesondere als Saphir Oder Rubin, 
eingasetztwird, at>er auch Diamantbesondars geeignet 
ist. Es kommen als Heitetoffe auch Metalle, insbeson- 
dere gehartete Metalie, in Betracht. Die Bohrungen der 
DQsen haben Durchmesser von klelner als 2 mmi vor- 

49 zugswaisa klelner 0,5 mm und Insbesondare klelner als 
0,4 mm. 

[0009] Der MlkrojetreaJctor kenn prinzipieU als Zwai-, 
Dreh Oder Metinetrahlreaktorausgefuhrtsein, bevorzugt 
ist eine Zweistrahl-Auafiihrung. Bei einer Anordnung mit 

^ zwei Strahlen treffen die Strahlon bevorzugt frontal 
(Winkei zwisehan den Strahlen 180"} avfelnander, bei 
einer Dreistrahi^Anordnung ist ein V^r\kel von 120*> zwl- 
schen den Strahlen zweckmllBlg. GQnstigenveiee k&n- 
nen die DOsen in einer auf den gemelnsamen Koltlsi- 

33 onspunkt justieri^afen Vorrlchtung gelagert sein. Durch 
dieae untemchiedllchan Auefflhrungsfennen kdnnen 
beispiatswelsa fur die Fallung erfordarliche, unter- 
schledliche Volumenverh^nisse der Pigmenti5aung 
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3 EPi195^ 

2um Fallmediumrealisiartwerden^ Baiaplelswelse kann 
die Wgmenll66ung durch 1 , 2 oder-mehrere DGsan, be- 
vorzugt durch eine Duse. und unabhdng]g davon das 
FfiUmedium durch 1 , 2 oder mehrore Dusen, bevoraugt 
durch 1 , 2 oder 3 Dusen, aut einen gemeinBamen Kol- * 
llslonepunld: gespritzl werden. 
[001C] In etner besondem bevorzugten AusfOhrungs- 
form das erfindungsgemSBen Vcrfahrena werden die 
Plgnr»anti5sung und das FflUmedlum mittels zweJer 
Hoohdnickpumpen durch zwci sich gogenuberBtehen- io 
da Dusen fronial aufeinandergesprtet. Eihe weftereba- 
sanders bevoizugts Ausfuhrungaform des erfindungs- 
gemaf3en Veifahfene fet ein DretstrahlnBaictor, bei decn 
beispielswetee mittels einer Hochdruckpumpe die Pig- 
mentldsuflfl durch aine Diisc und mittels elnar zwefteh 
Hochdmckpumpe das Fftllnrtedium dufoh zwsi DQsen 
aur den gemehsamen KollifiionspunKt gespritzl wer* 
den. 

[0011] Die DQse der PIgmenUdsung und die dee 
mediums konnen unterschiedlidhe Durchmessor ha- so 
ben. Zweckmd&lgerweise hat die Dtise, durch die das 
Failmedlum gesprltzt wird, den 0,2-techen We S-fachen, 
bevofzugt dan 0,3-fachen bis S-fachen, DurchmeBaer 
im Vargle'ich zu der Duee, durch die die Pigmenitosung 
geepiltzt wird. * ^ 

[0012] Die Temperaturon dor zugefiShrtsn Pigmentlo- 
Bung und des Failmadiums liegen rwockmeieigerwoise 
im Berefch von -50 bis 250*C, vorzugsw^e zwischen 
0 und 1 QO'^C, besonder^ zwischen 0 bis 1 70*C, Es kann 
fluch ubordem Sledepunkt der Pigmentlosung Oder das 9o 
Ffillmediums unter Druck geafbeltet werden. 
[0018] Falls erfbrderiich, kann mit dem elngalofteten 
Gas Oder der verdampfenden FIQssigk^, die fur die 
AufrecWertiallung der eaaatmosphAre Im Gehaueeln- 
neren verwendet wird. gakuhtt warden. Es kann auch as 
uber eine zueatzliche Bohrung im Geh&uee eine ver- 
dampfende KOhlflussigkelt oder etn Kuhlgae In den Re- 
aktonaum «ingeleitet werden. Dabet .kann der Aggre- 
gatzustand des KQhlnwdiums temparalur- und/oder 
dnjckbedingt aein. Es kann sich belspietewele© om i-ufl, * ^ 
Stickstoff . Kohlandiaxid Oder and©re> Inerte Gasa oder 
FIQsfilgkeltan mit geelgnatom Siedepuri'ld urtererhfih- 
tem Onjck handeln. Dabei ist esmogllch, dass der Obar- 
gang des KQhrnedlums vom tlusslgen in den gasl6rmi- 
gan Zustanti im Reaktor selbsr dadurch stettflndet , dass 
bel der Fdllung freiwerdende Wam» den Wechsel des 
Aggregatzusiandes bewrirkL Es 1st auch moglich, da^ 
die 'Verdunstungskaite eines sich entapannenden Ga- 
sea 2ur Kuhlung genutzi wird. Dae den Reaktorraum 
umschlieDende Oehfttise kann auch therniostatierbar sc 
aiisgclegt werdei^ und zur KOhUing venwendat werden; 
Oder daa Produkt kann nacb Ausnltl eua dam Gohaue© 
gekuhit warden. Es kann b©ispicteweiaa der Druck Im 
Beakton^um mitteb elnes Druckhalteventils eingesteltt 
und gehalten werden, so dass das «/envsndete Gas In ss 
f Iflfifiigem oder Obar- oder unterkrftiBcham Zuetand vor- 
llegt. So kann betspielsweise die VerdtinstungakaJte ei- 
nes Gaaea genutzt werden. 
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Wenn bel erhfihierTemperatur gaarbeitet werden 60». 
kann die fOr die Erwfirmung erfordertlche Energle vor 
dem Auetritt aus den Dflsen dor Pigmentloeiing und/ 
Oder dem Fallmedium, bsjspielsweise In den zufOhran- 
den Lettungan, oderCa^erdasttiBrmostatlerbare Gahau- 
sa Oder uber das elrigalertete Gas zugelDhrt werden. 
Die gewShlteTemperatur kann grundsfitzllch wegan der 
hohen DrOcke in den Hochdrucklanzen auch erhebUch 
Ober dem Stedepunkt des LDsemlttele oder Fallmedi- 
urns liegen. Ale Ij^samitlBl und FAlinnlnel kommen daher 
auch solohein Frage. diebei.derTemperaturderF&1lung 
im Geh&u&einneren unter Nonnaldruck als Gase vorlle- 
gen. Die Plgnnentlosung und das FallmHtel konnen auch 
untcjschiedliche Tcmperaiur haban, 
[0014] Fur die Feinverteilung nach dem erflnduhgs- 
gemaSen Verfahren werden zweckmaBlgerweiee dta 
bel Ihrar Synthase odarbei ihrer Relnigung grobkristairm 
antallenden Rohplgmente, Mlsohungeo dieser Rohpig- 
menie, PigmenlZubereilungBn dieeer Bohpigmente, 
oberflachenbehandelte Rohplgmento oder grobkristalii- 
ne IUlischkri$tallrohpigmente otngesetzs. 
Als grobkrifitalline Rohplgmente kommen beisptei^wal- 
Be aolche aus der Gnippa der Perylene. Perinone, Chi- 
ndcrldor^, belaplotewaisa unsubethuiertafi Chiriacridon 
der beta* odor der gemma-Phase oder auch Chinacri- 
donmischkristaltrohFugmentei Chtnacrldonchinone, An- 
thrachinone. Anthanttirone, Benzlmidazoione. Dlsazo- 
kondensaxlonspigmente, Azopigmente. Indanthrone, 
Phthaiocyanine. wie balsplolswelse chlorlerte CuPc, 
unohlorierte CuPo dor alpha- oder beta-Phase, motaJI- 
freie PhthalocyanlnG oder Phthaiocyanine mt anderen 
Matallatomen wis beispletewelse Aluminium oder Co- 
balt, DIoxazInc, belspl6lfiwei£e Triphendioxazlne. An^ 
noanthrachlnone,-DB<etopyrTDlopyrrDle, Indlgopigmon- 
IB. Thioindfgopigmente, Thiazlnlndlgopigmente, Isoin- 
doline, leolndollnone, Pyranthrone, Isoviolanthrone. 
Ravanthrone und Anthropyrimidina, einzeln, In Ml- 
schungan oder als Miachkristatte^ z.B. QMS zwei oder 
drel solcher Pigments, in BetrachL 
[001 Unter grobkristallinen Rohpigmenten werden 
sotehe Rohpigmente veretandan. die erst naoh elner 
ZeddeinerungderTellchenzum PIgmentieren von orga- 
nt8<^en Materiatlen geeignet sUid. In den meiakan Fal- 
len sind dies eotohe iriit elner mItDlerien TeJlchengrdBe 
D50 von mehr als 1 \in). 

[001 6) Als Ldsemittel Kommen aOe RQssigKeltan wIe 

organJsche LOsemlnel, Sauren und Laugen, und Mi- 
schungen dareita, gagebanenfalle auch unter Zusaiz 
von Wasser, In Betracht, von denen hScbstans die 
40-fache Gewlchtamenge, bevorzugi h6chstens die 
25'faohe Gewiohtsmenge, ineboaondare hochstens die 
16-fache Gewichtsmenga, bozogan auf daa Gewicht 
des zu Id&enden Rohpigmsnts, eingeeetzt warden 
muas, um eine voll&tandlge L&sung des Rohpigments 
zu erreichen. dkonomisch zwedomaOIg aind daher Lb- 
aungen» demn galdeter Plgmentanteil 2JS bis 40 Gew.- 
%. vorzugaweise St^ZO Gew.-%, bezogen aut das Ge- 
samtgewlcht der Ldsung. betragt. 
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5 EP 1 195 

[GDI 7] Als Ldsemittel werden bevorzugt Sauran wi9 
Sohwefelsfiure. belspletswelse als 96 gew."-%iofi 
SchWfifelsaure. ate Monohydrat Oder aid Oleum; Chlor- 
suHbneaure und Poryphosphoreaure, einzein Oder In Mi- 
schung, erngesetzt. Di9se Sauran Konnen auch ate Ml- s 
echungen mtt einem oder mefireren organi&chen Loae^ 
mittein eingesetzt werden, wie Alkohote mit 1 bis 10 
C-Atomen, wie betspielsweise Metharrol, Ethanol, n- 
Propanol, teopropanol, Butanole, wle n-Butanol, sek. 
-Qutanol, tert.-Butanoj, Pentanole, wle n-Pentanol, 10 

2- Methyl-2'butanol/ HexanoJe, wla 2-4y46thyl-2^nta- 
no), 3-Methyl-3-pentanol, 2-Methyl"2-hsxanol, 3-Ethyk 

3- pentanol, Octanole, wia 2,4ATr1mGthyl-2-pantanol, 
Cyclohexanol; oder Giykole, wie Ethytenglykol^ Ptethy- 
lenglyKol, Propylenglyko), DIpropylenglyKol, oderGfyce- 
rln; Polyglykola, wte Polyetliylenglykole Oder Poiypro- 
pylengJykole; Ether, wis Methynsobuiyjether, Tatrahy- 
drofuran oder DImethoxyethan; Glykolethar, wle Mono- 
melhyl- odefr Monoelhylether des Ethyten' oder Propy- 
lenglykole, Diethytengiykoimonomethylether, Diethy- ^ 
lengJykol*monDet^y{dther. Butylglykole oder MetTioxy- 
butanol; Ketone, wie Aceton, DIetliylketon, Methyliso- 
butylkieton, Methylethylketon oder Cydohexanon; 
allphatiephe Saureamide, wio Formamidt Dimethyl- 
formamki. N-Methylacetamid odor N.N-Dlmethylacet- xs 
amid: Harrtetoffderivate. wle T^tramethylhamstoff; odor 
cycJische Carbonsaureamide, wle N-Mathylpyrrolldon, 
Valero- oder Caprolactam; Ester, wie Caitoneau- 
re-Ci-Cfi-alKyiester. wje AmeisensiurebutyJester, Es- 
slge&ureethylaater oder Proplonefturepropylester; oder so 
Carboneaure^i^CV9)yKoieaten oder Glykoletherace- 
tate, wie 1-Mettioxy-2'propytacalB[t; oder Phthatedure- 
oder Benzoee&ure-C^-C^-alkylester, wie BenzoesSure- 
ethyJeeter; oydteotie Eeier, wte Caprolaoton; NUriie, wie 
Acetonilril oder Benzonitril; ^rphatische Oder eromati- as 
sche KohlenwasserBtoffei wieCyclohexan oder Benzol; 
Oder dutch Alkyl. Alkoxy, Nitro oder iHalogen substttu- 
lertes Benzol, wle Toluol. Xylole. Ethytbenzol, Anfesol. Ni- 
trobonzol, ChlorbenzoJ, o-DlcblOfbenzol. 1,2,4-Trfchlor- 
benzol oder Brombenzol; Oder andere substituierte Aro» ^0 
maten, wle Benzoesdure oder Phenoi; aromatische He- 
terocyclan, wie Pyrjdln, Morpbolin, PIcodn Oder Chlno- 

lin; eowje Haxamethytphoephor6§uretrlamtd, 1 ,3-Dime- 
ttit'2-imidazoiidinon, Dimstbylsulfoxtd undSulfolan, 
[001 8] Weiterhin als Losemtttel bevorzugt warden Ml- ^ 
ecliungen aus organl^hen, poleren Losemrcteini bei- 
splQlsweise ailphatteche Sdureamlde, wid Formamid, 
DimetlTylformamkI Oder N,N-Oimethylaeetamld; Ham- 
stoffderivate. wle Tetremethylharnetoff; ^cfleche Car- 
bonsaureamide, wie IM-Met>^lpyrrondon, Valero- oder so 
GapTDlactam; Nitrile, wie Aoetonltril; aromatische Lose* 
mtttel. wie Nlcrob^zol, o-Dlohlorbenzof, Benzoesiure 
Oder Phenol; aramaiifiehe Hatorooyolen, wie Pyridin, 
odor Chinofin; t-iexamethylphosphorefiuretrfamld, 
1j3-Oimfityl-2-{mida2olfdinon, Dimathyleulfoxtd od^r ss 
Sulfoian; oder gegebenenfafis Mischungen dieeer L5- 
eemtttel mlt Laugen. wie Oxiden oder Hydroxiden der 
Alkalf- Oder Erdalkallmetalle, wie beispielsweise Kaii- 
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lauge oder Natronlauge. 

I0(>19] Besonders bevoizugte polare. organische L6- 
semittel sind Dimeihylformamid, N.N-Dlmethylacet- 
amid. N-MethylpyrrDlldon, Dimethytsulfoxld und Sul- 
foian ate Miaehung rrrit Kalllauge oder Natronlauge. 
[0020] Ate FdUmedlirm kOnnen prinzlpieM alia RQsalg- 
keften eingeaetzt werden, die bei der Mischung mit der 
PfgnnGntldeung die Uoejichkelt dee Pigments soweit her- 
absetzen. dass eine mogijchst quantitative Failung 
stattflndet. Es konimen daher Wasser, eine wfissilg-or* 
ganfsche FIQddigkelt oder elne organische ROseigkelt, 
mlt Oder ohne Zueatz von saunen oder Laugen. m Be* 
tracht. 

im Faile der Pigmentl&aungen in Saure wird bevorzugt 
Wasser als Failmedium venvendet, dee Wasser kann 
aberatich cn MIschung mlt etner bevorzugt mit Wasser 
mtechbaren, organtechen FIQssigkeit eingeeetzt wer- 
den. Es tetauoh m6glieh, dlesaurewahrendder Failung 
jyelJweise oder ganz zu neulralisieren. 
Jm Fatle deralkali&chen Pi^menddsufigen in einompo* 
taren Ldsemittel tst das Faibnedlum bevorzugt Wasser 
oder elne wSssrig-organische FIQssigkeit, gegebenen- 
talla mlt Sfturezueatz, oder eine Mrschung aus ©Iner or- 
ganl^hon FtOssigkoit mlt oln^^r SSurc. 
(0021 ] Ate organlsehe FlOseigkeiten fur das F5Ilm©dl- 
um konnen beispielsweise Alkohote mit 1 bis 10 C-Ato- 
meh, wie beispielsweise Methanol, Ethanol, n-Pro- 
panol, Isopropanol, Butanole, wie n-Butanol, ssk--Buta- 
nol, tert.-Butaroi, Pentanoie, wle n-Pentanol, 2-lwiethyl» 
2-butanol, i-fexanole, wie 2-MethyK2'-pentanoi, 3-Me- 
thyl-^pentanol, 2''Methyl»2-haxano}, a-Ethyl-S-penta- 
nol. Octanole, wle 2 A4-THmethyl»2-pentanol, Cycbhe- 
xano); oder Giykole, wie Ethyfengfykol. DIethylengJykol, 
Pnopylenglykol, Dipropylenglykol, odar Glycerin; Poly^ 
glykoJe, wle Polyethylenglykole oder Potypropylengly- 
kole; Ether, wle Methyltsobutylether, Tetrahydrofuran 
Oder Pjmethoxyethar>; Qlykolether, wie Monomethyl- 
Oder Monoathylether des Ethylen- Oder Propiyiengly* 
kols, Diethytengiykol-fnonomethyiether, Diethyl engly- > 
kolmonoethylether. Butylglykole oder Methoxybutanol; 
Ketone, wio Aceton, Dtetttylkaton. Methytfsobutylkaton, 
Methylethylketon oder Cyctohexanon; allplialisohe 
saureamide^ wle Forniamfd, I3imethy|formamid, N-Me^ 
thylacetamid Oder N.N-Dimethylacetamid; Harnstoffde- 
rivato, wleTetramethythametott; odercycllsche Carbon- 
saureamide, wie N-Methylpyrrolldon, Valero- oder Ca- 
proiac^m; Esler, wie CariransSure-C^-Cg-alkylestGr, ' 
wfe Ameieeneaurebutytester, Essigsaureethyleeter 
oder ProFnonaaurepropylestBf; oder Caibons&i- 
|«-0|-C6*glyl^ie9ten oder Glykoletheracetate.^wle 
1 -Mdthoxy-2.propy laoeteA; oder Phthaleaure- oder Ben- 
zosaure-C^-CQ-aikylester, wie BenzoeeSureethylester; 
cyclische Ester, wie Caprolacton; Nltrfla, wte Acetonitrii 
oderBenzonltrP; allphatische oder aromatische Kohlen- 
waederdtotfe, wie Cyclohexan oder Benzol; oder durch 
Alkyl, Alkoxy, Nitro oder Halogen substituiertas Benzol* 
wie Toluoi, Xyloie, Ethyibenzol, Anisol, Nitrobanzol, 
Chloibsnzol. o-Ochlorbenzol, 1 ,2»4-Trtohiorbenzol 
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Oder Brombenzol; octer andere substituierte Aromatan, 
wie Benzoesaure oder Phenol: aromatische Heterocyc- 
ion. wie Pyridin. Morpholln, Pfcolin oder ChlnoJin; sowie 
Hoxameihylphosphofsauretnamid. 1 .3-Dimetyt-2-tnit- 
dazotidinon, Oimethylsuffoxid und Sulfo^n; oder Mi- 
schungen dleserRCtesigkeiten eingesetzt werden. 
(0022J Im effindungegamfiBen Verfahren konnen 
auch ubilche Hllfsmlttal wie beispielswfiise Tenade. 
nichtpl^entSre und pigmentfire Depergjermittel, FQll- 
etaffe. Stelhiittal, Harze, Wachse. Entschaumen AntI* 
staubmittel, Extender^ Farbmlttelzum Niiancleren. Kon- 
servismngsmftteJ, Trocknungavajzogemngsmrtial, Ad- 
ditive zur Steueaing der RheoJogle, Netzmittel, Antioxi* 
dantien, UV^sorber, Ltchtstabilisatoren, Oder oina 
Komblnation davon eingeeetzt werden. 
D» Zugabe der Hllfsmittfil kann 2U einem bgliebtgen 
Zeltpunkt vor. wAhrend odarnach der F^illung im MiKro- 
jetreektor erfolgen, auf einmal odar in mehreren Portto 
nen. Dabel kflnnen die Htlfemltlal beispielsweis^ vor 
dem Elnsprltzan zu der Kigmantlfisung oder zu dam 
Failmedlum, aber auch wlihrand der Fallung in flQssiger, 
geloster Oder auspendlaner Form mittele einas separa- 
ten Strabis durch Efnapntzen in den Kolllslonspunkt zu- 
gegeben w&rden. 

Di9 Gesamtmenga darzugogebenen Hllfsmtttel kann O 
bis 40 Gew.-%. bavoizugt 1 bis 30 Gqw.-%. insbasorv 
dere 2,5 bis 25 G6W.-%. b^zogdn auf das Rohpignaent, 
batragan. 

10023] Als Tenalde kommen anionlsclie oder anionak- 
thre, katlonteche oder kalionaktivG und nichtlonlscha 
Sub^nzen oder MIscbungen diasar Mrttel in Betracht. 
Bevorzugt sind sofche Tenslda (xler Misohungen von 
Tansfden, die bel der Fallung nfcht schftuman. Ate anto- 
naktiveSubstanzan kommen beisplalswaise Fetls&ure- 
taurWe. Faltsaure-N-methyltauride, Fettsaurelsethiona- 
ta, Afkytphenylsuffonate. Alkylnaphthellnaulfonate, Al- 
iQ^phenolpolyglykoletherauirata, FettalkDholpolyglyko- 
lelhersulfate, FetiaaurearrtldpolyglykotetharsuHatB, A1- 
kylsulfoeucoinaniats, Atkenylbemstdinsaurehalbeator. 
FeccalkohoipolygtykDlethereutfosucdnatet Alkaneutfo- 
nate, Fettsauregiiitamata, Alkyisutfofiuoolnata. Fettsfiu- 
resarlcoslde; Fenaauren^ beisp'telaweise Palmltln^ 
Stearin- und Cls^ura; Selfen, belsplelawatee Aikfillsatze 
von Fettsauren. NaphtheriBfturen und Hartsfiuren, bol- 
epiel&wetse Abietins^ure, alkallitisliche Hanza, bei- 
aplalsweise kolophonlummodiftzierte Malalnatharze 
und Kondenaatlonaprodukle auf Baste von Cyanurchlo- 
rid, Taidn, N.N'-Olethylaminopnspylanr^in und p-Phany- 
lendiamin in BatrachL Besonder^ bavorzugt sind Hatz- 
aeifen, d.h. Alkalisalze von HarzsSuren. 
Al$ kffiionakdve Substanzan konnmen bei$p(alsweise 
quatsmare Ammontumaatza, Fcttamlnoxelkytato» oxal- 
kyliartePolyamtna, Fattaminpolyglykolathar, Fettamina, 
von F^naminan oder Fettalkoholan ^gaieitete Di- und 
Polyamlne und daran Oxalkylata. von Fattsauren abga- 
leltaia Imidazoline, und Salza dieser kationanaktivan 
Subetanzen. wie belsp<al&wai&e Acetate, In Belracht 
Ala nichtionogene Substanzan kommen beispielswelse 



Aminoxida. Fettalkoholpolygiykolether. FettsSurepoly- 
fliykolester. BataJne, wie Fottsaureamid-N-propyl-betal- 
na. Phosphorsflureeatar von atlphatschen und aroma- 
t]£chen AlkoNoten> Fattalkoholen oder Fettalkoholpoly- 
5 giykolethem» FettBaureamidethoxylate, Fenalkohol-al- 
kylanoxid-Addukte und Alkylphenolpolyglykoletber in 
Batracht. 

[0024] MIt nfchtpigmentaren Dlaperglermttteln sind 
Substanzen gameint, die struktureil nk:ht dutch chemi* 

10 sche Modifilcation von organlachen Pigmantan at>gelei- 
tet sind. Sle weiden ala Dispargiarmittel entweder be- 
teita bei der Her^teUting von Pigmanlen, oft aber auch 
bel der Einarbeltung der Pigmente in die zu fSrbenden 
Anwandungsmedien, beiapiajswelse bel der Herstel- 

is lung von Lacken oder Druckfarben durch Disperglarung 
dar Pigmente In den entsprechenden Blndemtneln. zu- 
gegeben. Ea kfinnen polymere Substanzan. baispjals- 
welee Polyolafine. Poryester, Polyaihar, Polyamide, Po- 
• lylmlne. PolyaciytalB, Polyisocyanate, Block-Copolyme- 

^ re daraua, Copoiymere aus den entsprechenden Mono- 
meren; oder Polymere einar Klasse, die mit wenlgen 
Monomeren ernerandaren Klasse modifizieft sind, eein. 
Diese polym^ran Substanzen tragen polare Ankargrup- 
pen wie balsplalswelse Hydroxy-, Amino-, tmlno- und 

£^ Ammoniumgruppan, Cart>on6Bure- und Carboxylat- 
gmppan.SulfDnsaure-undSulfonaigruppenodarPhoe- 
. phonsaurB" und Phosphonatgruppen. und konnen 
auch-mft-anomatlachen, nioht pigmentaren Sub^anzen 
modifizlert aaln. Nichtplgmenlare Disperglamnlttal kSn- 

30 nen deewe^aran auch chemlsch mtt f unktionalien Grup^ 
pen modttizierte aromatische. nioht von organischen 
Pigmanten abgeleltete Substanz&n sein, Derartige 
. nichtpigmentare Dispargiarmittel sind dem Fachmann 
bekannt und zum zum Teil im Handel erhftltlloh (2,B. 

^ Solapeise® , Avecia; Dtepeibyk® . Byk, Efkadb, Bka). 
Eb soUen im Folgenden stallvertretend einelge Typen 
genannt warden, zum Elnaau konnen jedoch printipietl 
baUeblge andera, iaaachrlebene Substanzen kommen, 
bd3p]el6WB'i&e Kondensationprodulcte aus teocyanafean 

40 und Alkoholen, Dl- oder Polyolen, Aminoalkbhoienoder 
Di-oder Polyaminen, Polymara aus Hydroxycarbonsfiu- 
ren, Copolymare aus OleRnenmonomeran Oder Vinyi> 
monomeren und ethyienisch unges&tdgten Carbonadu- 
■ reestem» Urethan-haltige Polymere von athyfenisch un» 

45 gesattigten Monomeren, iJrethan-modifizierte Poly- 
ester, Kondensatlonspnsdukte auf BasisvonCyanurha- 
logeniden, Nltroxyhrertoindungen entballende Polyme- 
re, PoJyasieramide, modifizierte Pcly amide, modTflzl ar- 
te Acr/ipotymare, ICamimdispergiermtttal aus Polyestam 

so und Acrylpolymereii, Phoephorsfluraestar. von Triazin 
abgaleitete Polymere^ modlfizlorte Polyether, oder von 
aromalischen, niohtplgmdnt&ren Substanzen abgeleite- 
ts Dispergl^rmttiGl. Dabai werden dIese Gn4Jidatruktu- 
ren vlalfach wafter modiff^iert. bataplelawai&e durch 

9s chemlaeh'e Umsatzung mit weiteron, funlctkinalle Qrup- 
pen tragenden Substanzen odar durch Salzbildung. 
[0025] Wtt plgmentfiran Dispergismiittel sind Pig- 
mentdispergatoran gameint die sich von einem organl- 



S 
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schen PJflment als Grundkoip^r abtelten und duroh ehe- 
mlsohe Modtflzterung dteeee Grundkorp^re bergastellt 
werden, beispielsweiae eaccharinhaldge Pigmontdi- 
epergatoren, pfpertd/lhaltige PigmentdispeigatGren, 
von Naphthaidn odor Perylen ' abgeleitete Pigmented 
spergatoreh, Pigmentdjsper^atoren mtt funlctionellen 
Gruppen, die uber eine Me^lengttippa mit dem Ptg- 
mentgaifidkdrper verknOpft eind. mIt Polymeren cho- 
misoh modlfizi^ne Plgmantgrundkdrpar. Suffosauro- 
gpuppsn haltigd Ptgrnentdispergaloren, Sulfonamki- 
gnjppen haltfge PigmentdispergatorBn, Ethergruppen 
haltige PigmenldispefgAtDren. Oder CfiDbOftSflure-, Car- 
bonsSumester- oder Carfoonamldgiuppen haltige Pl^ 
meiitdispeJidatoren. 

[D02$J Es kfinnen tOr die Plgmentloaung, das Fallme- 
dlum und gegabenanfaBs fflr Hilfamlael auch unter- 
schJedRche Strahlwehen oder eine unterachiedliche An- 
zahl von Strehien .verwendet werden und damlt bel- 
spielsweise erforderlrctie, unterachiedfiche Volumen^ 
verhiltnlase realtsiert werden. Ee let mft dam erfin-^ 
dungfigdnrvSOan Verfahran auch m6gl}cti, dutch den Bin- 
eatz mehr als ernes Rohplgments Mischungen oderge- 
gebenenfaiis auch Mischkristalle von Pigmenten herzu- 
steflon. Bevorzugt wetxion dabial dia Rohplgmonto 
zusammen gelost und elngeaprtlzi, ala kflnnan aber 
auch ats gatrennta LAeungen eingdsprftzt werden. 
[0027] Oas Pigment kann dirakt nach der F&llung Iso- 
liert wenien. gegebenenfaHs tst es aber auoh mdglie^* 
mIt Oder ohne Zwlschenlsolierung eine Naohbahand- 
lung (Rnlah) mIt Wasser und/odar aine/n organischen 
Ldeemittel dur^ufuhren, beisptaiawsisebeiTemperB- 
turan von 20. bis 250"C, gegebenenisHs unter Zuaatz 

von Hllfamiltetn'. "•■ " 

(00281 Ea war Oberraschand und nicht vorheE^shbari 
daI3 die Feinvarteilung dun:h Fatlung von Pigmentlfisun- 
gan dureh den ZusarrenenpralJ von Strahlen in einam 
MBcrojetreaktor in dleaer elnfachen und teehnlach un- 
kompllzlerten Welee megiich ist und zu foihen Teflchen 
und angar Komgr63enverteHung fQhrt. 
[0029] Die nach der vorOegenden Eifindung erhftltih 
chen PIgmente zetchn»i sich durob hervorr^ndecx)- 
Joristischs Eigenschaftan, insbesondere durch hohe 
FlookungsstabilitSt. letchte Dispergierbarkeit, gutes 
Qtan2V8itialtan und hohe Fartstarke aus. 
[0030] EmndungsgamdS hergeetellta PIgmente elg- 
nan alch zum Pigrtientlanan von 'naiDritehan oder syn- 
thetlachan hochmolakularen organischen MaLeriaiien, 
wia beiapielawelsa Celluioseether und -ester» wie Ethyl- 
cellulose, Nitrocellulose, Cellutoseacetat oder Celhilo- 
aebutyrati natQrliche Harze oderKunathaize, wla Poly- 
merisattonsharze oder Kondeneetionaharza, balaplals- 
weiae Aminoplaete. Inebesondera Hamatoff> und Mal- 
emin-FomiaidehydKarze, Alkydharze, Acryiharze, 
Phenoptaste. Polycarbonate. Polyolefine, wte Poiysty- 
roi, Polyvinylehlorid, PoJyethylen» Polypropylen, Poly- 
acrylnttril. Pofyacrylsaureester, Polyamida, PoJyuretha- 
ne Oder Polyester, Gumml, Laitto^. Caaain, Silikona 
und Slllkonharze. einzein Oder in Mls^ungan. 



Dabei spielt es kelne Rolle» ob die enMAhnten hochmo- 
iakularen oiganEadien Verbindungan ale plaatiache 
Maaaen. GleBharze. Fasten, Schmatzan oder in Form 
von Sipinntosungen, Lacken,' Lasuren, Schaumen, Tu- 

s achan, Ttntan, Balzan, Anstrtchstoffen, Dlsperstonsfar- 
ben Oder Druckfarben vorllegen. Je naoh Verwendungs- 
zwack erwalst es aich als voiteilhaft, die erflndungsge- 
maf3 erhaheneh PIgmente ala Blends Oder In Fonm von 
Prfiparationan oder Disparsionan zu banutzan. Bezo- 

10 gen aut daa zu pigmentierende, hochmolekulare orga^ 
nischa MatsriaJ setzt man die erfindungsgemaB herge- 
stellten PIgmente In einer Menge von vorzugswelse 
0,05 bis 30 Gew^-%r vofujgswelae 0.1 bis 15 Qew.-% 
efn. 

IS Mit den nach dem- erfindungagamaBen Verfahren her- 
geatelltan Ptgmeme kOnnan die taohnisoh gangtgan 
Elnbnannlacke aus der Kiasse der Aikyd-IMelamin-iiBrz- 
lacke. AcryhMelamin-Harziacke. Potya^eriacke, Htgh- 
soiidacfytharzlacke, wal3rtge Lacke euf Polyurelftanba- 

^ sis sDwie Zweiknmponententacke auf Baala polyieocya- 
nalvemetzbarar Acrylharza und insbasondara Automo- 
bil-Matallk>Lacke pigmentiert werden. 
Die erf indungsgemfiB hergeetellten Pigmente sind auch 
gocignet als FatbnnitteJ in olektnsphotographtschen To- 
nam und Entwteklem, wie 2.B, EIn- oder Zweikompo- 
nentenpuivettonern (auch Ein- odarZwaikomponentan- 
Entwbkier genannt), Magnettoner, Ruesigtoner, Poly- 
marisationstoner sowie SpeZiattoner. Typische Toner- 
bindemrttel sind Poly*Y»rlfiation6-» Polyaddltiona- und 

90 PolykondenaatlonsharzQ, wia. Styrol-, Styroiacrylat-, 
Styrolbutadien-, Acrylat-, Polyester-, Phanol-EpoxkJ- 
harza, Polysulfona. Poiyurethane, einzetn oder in Kom- 
bination, sowie Polyethylen und Polypivpylen, die noch 
weltei^ Inhalteetoffe. wie ladungssteuemiittel. Wachse 

55 Oder FiialShilismittBl, enthatten kdnnen oder Im Nachhfen- 
em mit diesen Zusdtzen modlfiZlert werden. 
[0031] Des welteten sInd die erflndungagem&B her- 
geatettten Pigmente gaelgnat als FarbmHtel In Pulver 
und Pulverlacken, insbesondere in trlboelektrisch oder 

40 slektmktnetisch verspruhbaran Putvarlacken, die zur 
Oberfi£ichenbeachtchtung von Gegenat&nden aus be)- 
aplalfiwalse Metall, Hob, Kunststoff, Glas, Karamik, Ba- 
ton. Texdimalartal, Papier oder Kautschuk zur Anwen- 
dung kommen. 

45 Als Pulverlackharze werden typtacherweiae Epoxldhar- 
ze, oarboxyl- und hydroxylgwppan haltige Polyeetertiar- 
ze, Polyurethan** iind Acrylharze zusammen mit Qbii* 
Chen l-idrEem eingesetzt. Auch Kombinalionen von l-iar- 
zen flndan Verwendung. 6o werden beispielawalse h&u- 

90 fig ^oxldharze \n Kombinatibn mit carboxyl* u nd hydro- 
xylgruppenhaltigen Polyeatefharzen eingeeet2t Typi- 
ache HSiterkomponenten (In Abhdngigkelt vom Herzay- 
6tam) fifnd balapielfiweiae Sdurean hydride. Imidazole 
&ow)a Dksyandiamid und deren Abkdmmlinge, verkapp* 

ss te ieocyanate, Blaacyiurethane, Phenol- und Melamfai- 
harze, TrigJycidyfisocyanurate. Oxazoline und Dicar- 
bonsBuran. 

[0032] AuBerdem aind die erftndungagemAB herge- 
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stellten Plgmertte ai& Farbmittel tn Ink-Jet Tlntan ailf 
waSriger und n^chtwaBriger Basis $owie in solchen "Rn- 
ten, die n9cr> dem hot-meft-Verfahren arteiten, geelg- 
n9t. 

[D033] DarOber hinaus sind die erfmdungsflemfiR her- 
gestgllten Pigmente auch als Farbmittel fur Farbfifiar, 
eowohl ftir die suMfBkttve ate auch fur did additive Far- 
boaeugung, geeignet. 

Zur Beurtelliino der Etgenschaften der nach der vorlie- 
genden Erflndung hergastelltsn Pigmente auf dcm 
Laokfiektorwurden aus dar Vielzahl derbekannten Lak- 
ke ein aromatanhaltiger Alkydmeiamlnharzlack (AM) 
BUf Basis elnes mitteloligen Alkydha(7a8 und aines b\h 
tanolveretherten MGlammharzes, ein Poiyesteiiao1( 
(PE) auf Basis von Celluloseacetobutyrat, ein High-So- 
Hd-AcryiharzeinbrennJack auf Basis oiner nlchtw^rlgan 
Dispersion (HS) aowie ain wSBriger Lack auf Poiyu- 
rethanbaals (PUR) ausgewahlt. 
Die Beslfrmmng der Farbslarke und.des FaibLons er- 
foigte nach DIN &59&6. 

Die Rhdologle des MahJguts nach der DIspergierung 
(mill baaa-Rheologf e) wurde anhand derf olgenden funf- 
fitufigen Skala bewertet 

5 dunnfluseig 
4 flOssig 
3 diekflQasig 
2 laicht gastockt 
1 gesiockt 

[0034] Nach dem VerdOnnen des l\^ahlgute aiif die 
PigmemendlconzorTtration wurde die Viakositat mit dem 
Viekospatol nach Rossmann, Typ 301 der Rrma Erich* 
sen beurtellL 

[0035] G^nzmassungerl erfclgten an Follenaufgus- 
een umsr etnem Wlnkel von 20 ' nach DIN 67530 (AST- 
MD 523) rnit dam "mulfeloss*-Gaanznrifl3g©rat der Rr- 
ma Byk-Malllnckrodt. 

Die Bestimmung der tosarrutteiechthelt erfolgca nach 
DIN6Sd76. 

Die Bastlnnmung der Oberiaekierabhtheit erfolgte naoh 
DIN 63221. 

pie Bestimmung der mimeran Teilchendurohmesser 
D50 der grol^krtetallinan Rohpigmente erfolgte durch Le- 
* serilchtbeugung. 

Die Bestimmung der mttlleren Teitehendurchmeaaor 
Dso der Pigmente in den Plgmsnipraparationen erfolgte 
durch graphieoheAuswertungvon eiektronenmlkrosko- 
pischen Aufnahmen, 

Die Beetimmung dar Kristallphase erfolgte durch Hdnt- 
genepoktro&kopie. Die Airfhahme derB6ntgenspeKtre}i 
erfolgte mit CuKo-Strahtung. 

[OOSe] Im vorangegangenen Text un d in den naoh&ta- 
henden Bei^lelen beziahan sich Telle |ewetts auf Ge- 
wctrtsteile und Prozent jewails auf Gewlchteprozent der 
so besohrlebenan Substanzen. 



B^pial la (Fefnvertallung mit Mikrojetreaktor): 

[00371 1636 Teila Telrachlor-Kupfefphlhalooyanln- 
Rahplgmem werden in 16364 Tellen 96 %lger Schwa- 

5 fels&ure bei Raumtemperatur gel6st. DIeee PIgmentld- 
6Ung wird mHeinerh Druck von 50 bar durch aina Duse 
mit einem Durchmesser von 300 iiin einee Zweistrahl- 
MlkroietrBaktors gepumpt» gleichzettig wird durch die 
zweite Duse, die ebenfall^ eij>en Durchn^eaeer von 300 

10 Jinn hat, mit einem Druck von 50 bar Wasser gepumpt. 
Die beideh DOeen atehan sich frontal gegenOber; die 
beiden Strahlen pralian frontal in drier GasetmosphAre 
aufeinander. Die entfitahenda PlgmentsuBpenBlon wird 
durch elnen OruckluftstrDm yon ca. 0,5 m^/h auegetra- 
gen, glelchzei^ dient der Onjckluftstrom zur Aufrecht- 
erhaltung der Gasatmosphfire am KolUatonepunkt der 
Strahlen. Der Drucklunetrom trttt aenkrecht zu dan bei- 
dan Strahlen durch etna dffnung-lm-ReaktorgehSuse- 
eln. Die AuslritlsOffnung fOr die Drucklufi und dt« Pig- 

so mentsuspension liegi auf der gegenQberliegenden Set- 
te zur Eintrittedffnung des Druckluftstroms. Die Pig- 
menteuspenelon wird abgesaugt und mtt Waeeer neu- 
tral gawasehen. Eine Probe dee Preeekuchene w\rd bei 
60"C getrocknet. Der v;/&5erlg-feuehta Presskuchen 

25 vtfird mit Wasser zu einer 5 %)gen Suape'nfiton ange- 
rOhit, die Suspensbn wird auf 130*C erhitzt. Nach dam 
AbkuhJen wird f lltrlert, mit Wasser geiwaschen und das 
*Tktraohlor-Kupferphthalocyanin-'Pigment be! SO^C ga.- 
trtscknet. Die spezifische Oberflftche. beatlmmt gemflB 

30 DINe8132,betragt29^m«/g, Die nrut Elaktronenmikro- 
eKopia bestimmte mtnlereTeHchengr63a D50 betr^gt 26 
nm, die Statidardalswaichung 11 nm. 

Beiq^ial lb (Vergtek;hsbe^p]el: konventlonalle Fernver- 
ss tellung gemai5 US 3.607,336); 

[00381 38 Teile Totrachlor-Kupferphthalocyanin-Roh- 
pigment warden in 370 Teilcn 06%lger Sehwefelsfture 
bei Raumtemperatur geldst. Diaee PIgmentlosung wird 

40 mit einer Waeserecrahlpumpa angesaugt und das t^lg- 
ment In der Wasaarstrahlpumpe gef&llt. Die emetande- 
ne Pigmentsuspenston wtrd fBtriert. dar Prasskuchen 
wird m!t Wasser salzf ret gewaechen. Mit dem Preseku* 
Chan wird eine W&mnebahandtung wie In Bsispiel la 

45 dunchgefuhrt. Man orhflli 43 Ibile Ttetrachtor-Kupfer- 
phthalocyanin-Plgment. Die spezifische Oberfieche, 
beaitmmt gomaB DIN 66132. beli^gt 12.6 rr^/g. Die mit 
Elaktronenmikroskopie beetimmte mittlere Teltehengro- 
Be P50 betrSgt 34 nm , die Standardabwetchung 20 nm. 

so [0039] Die spezifiechen Oberftdchen und die mlitlere 
TeTlchengr56en zelgen, dass das gemaB Beispiel 1a mit 
dem Mikrojetr^ektor horgastellte Pigment des feinteili- 
gere tst AuBerdam zeigt ea eine deutlich engere Kom- 
groiBenvartailung. In einem HS-Lacksystem warden mit 

S3 den Pignhentan, herge^ellt gam^B Beispiel la und 1b. 
Lackterungen angefertlgt. Die Rheologie das Mahlguts 
ist ein beiden F^llan gleich und wird rnitS bis 4 bewertet. 
Dae gemflB Balspiel la heigesteihe Pigment liefert 
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transparente und gian^ende Lackierungen, die im Vsr* 
gleloh.zu den Lacklerungen bus dem gem^ Belsplet 1 b 
hergastaiitsn Pigment deutllchfarbstarkerslnd. Sozelgt 
auch die Fartwtarke. dass das Pigment hergesteltt ge- 
maB Beispiek la das feintajiigere ist. was aber vortail^ 
hafterwetee hier nicht Zu einer VarBchlectiterung dsr 
Rheolc^ie des iMahlguts fuhrt, wie $je normalarweise 
bel einer Vetechlebung dsr mittieran TailchengroBa zu 
niedrigaran Wenen beobachtet wird. 



PatentansprOche 

1. Verfahren zur Felnverteilung von Pigmenten, da- 
durch gekennzelchnet, da$5 man In-grobkristaill- 
nam Zufitand vorflegande Rohpigmente In einem 
Ldsemlttel lost und mrt elnem ftOsslgon Fajimedlum 
fattt, indam man die Pi'gmentldsung und das Fail- 
medium in einem Mikrojetreakiordurch OOsen In m- 
nem von einem Gehauee umaohlossenen Reaktor- 
raum auf einan g^meineamen Kgiiisjehspunkt 
spjftitt wobei Qber eine 6frhung Im Gafiduae In dan 
Reaktorraum ein Gas Oder eine vardampfende 
Flueelgkeit zur Aufrechtertialtung einer Gasatmo- 
sphare Im Reaktonrnim eingeloitet wird und die ent«> 
fitdh&nde P fgmdntsuspenslon und das Coas oder die 
vardampfte FIQs£igkeiT durch aine waters Offnung 
im Gehause durch Obsrdruck auf dsr Gassintritt^ 
sette Oder durch Unterdruck auf der Produkt- und 
Qaaauatiltcasefte aua dem Reaktor entTemt wird. 

2. Varfahren nacti Anspiuch 1, daduieh gakenn- 
2eichnet, dees die Pigmentlosung sowie das Fall- 
macSum mit e[nem Druck von mindestene 10 bar, 
bevorzugt von 50 bis 5000 bar, in dan Reaktorraum 
geeprtcztwerden. 

3. Verfahren naoh Anepruoh 1 oder 2, daduioh ge- 
kennzeiehnet» dass die Tamperatur der zug^hr- 
ten PIgmentldsung und des Fallmediums -50 bis 
250''C, vorzugswelde 0 bis 190*'C, inabesondere 0 
blsi70«c, batragt. 

4. Verfahren nach mindsstens einem der AnsprOche 
1 bis 3, dedutcb gekennzelchnet, dass das Roh- 
plgment aus der Gruppe der Perylene. Perlnone, 
Chinacrldone. CMnaerfdonchfnone, Arrlhrachlno- 
ne, Anthanthrane, Benzlmldazolone, DIsazokon- 
densationspigmants, Azoplgmente, Indanthrone, 
Phthalocyanine, Dioxazine, Aminoanthrachlnone, 
Diketopynoiopyn-ole, tndigopigmente, Thioindtgo- 
plgmenle, Thiazinlndlgopigmente, laoindDiine. 
Isoindolinona, Pyranthrone, l&oviolanthrone, Ra- 
vanthrone, Anthrapyronidine, oder der Mieohkristai- 
ie aus zwai odardrar soicher Pigmente, auegawahir 
IsL 

5. Verfahren nach mindeetena einem der AnsprGche 



1 (tIs 4. dadurch gekennzeichnet, dass das Lose- 
mtttel der PIgmentldaung e(ne S&ura rnit oder ohne 
organiachem L68emtttel 1st. 

5 6, Verfahren nach Anspruch daduich gekenn^ 
zeictinet, dass die ^ura SolywefeisAure, Sohwe^ 
felsaure^onohydrat, OJeum, Chloraulfonafture, 
Poiyphosphons&ure Oder eine Misohung daraus ist. 

10 7, Verfahren nach An&pmch 5 dadurch gekenm 
zeiehnet, dass das organlsciie L65emittel eIn At- 
kohol;Glykol; Poly^kol; Ether; Qlykolether: Keton; 
aliphatrsches Sdureamid; Hamatoffderivat: Eater; 
Nitril; aliphatischer oder aromatischer Kohlenwas- 
aeiBtoff; aronrtattecher Heterocyciua: iiexamethyip- 
hosphorsauretriamld, 1 .3:Dlmetyl'2-imtdazoiidi- 
non, Dimethylsuifoxid; Sutfoian; oder eine Ml- 
schung daraus ist 

20 8. Verfahren neush einem oder mehrensn der AnsprO- 
che 1 bte 4. dadurch Sekennzeichnet, dass das 
Ldsemittal der PigmantlOaung ein organiaohes. po- 
tares Ldsemittel in Misohung mlt einer LAuge» vor- 
zugeweiso Natronlaij^o und/oder Kalilaugc, ist. 



25 



g. Verfahren nach Anspruch 6. daduich gekenn- 
zelchnet. dass das organ isehe, polare Ldsemittel 
ein Carbonsaureamid, ein Hamsti^derivat, ein Ni- 
tril, ein eromatlsohes LfisemittBi. ein aromatischer 
IHeterocyctus, l-iaxamethytphDsphorsauretriamid. 
1 ,3-Dimatyl-2-}midazoGdinon« Dimethylsuifoxid 
Oder Sulfolan, einzeln oderin Mlaehung Ist 



10. Verfahren nach Anaprueh 6 Oder 9, dadurch ge- 
33 kennzeichnet, dass das organieche, polare Ldee- 

mittei Fonnamld^ Dhiethylfformamld. N,N-Dime- 
thylaoetamld, Tetramethylhamstoff, N^ethyipyr* 
rolldon, Valeroiaotam, Caprotactam, Acetonitrii, fMl- 
trobanzoi, o-Oichlorbanzol, Benzoesfiure, Phenol,. 
40 ■ Pyrfdin oder Cftinofin Ist. 

11. Verfahren nach mindastene einem der Anspruche 
1 bis 10, dadurch gekenrselohnet, dass tiasFdll- 
medium Wasser oder eine wassrig-organiechecder 

^ eine organlsche Fliissigkeit. mIt oder ohne Zusaiz 
von saure Oder i-auge, ist 

12. Verfahren nach mlndestens einem der Anspfuche 
1 b^ 11 . dadurch gekennzelohnet, dass die Fein- 
verteiiung in Gegenwart von 0 bla 40 Gew.>%. vor- 
zugsweiee 1 bis 30 Gew.-^, bazogan auf das Ga- 

• aamtgewtoht des Rohplgments« ein oder mehrere 
Hilfamittel aua der Gruppe der Tenside, nk:htpig> 
mehtaren und pigmentSren E^perglermlttel. FDI^ 
55 stoffe, steiimittel, Harze, Wachae, Entschaumer. 
AntistaubmHtel, Extender, Farbmlttel zum Nuancte- 
ren, Konsetvterungsmlttel. Trocknungsverzdge^ 
rungsmittel. Additive zur Steuerung der Rheologis. 
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Net7mittel. Antioxidantien, UV-Absorber und 
UcrdstBblUsBtoren durchgefOhrt wird. 

13. Verfahren naoh mlndestens einam der AnsprOche 

1 bis 12. dadurch gekennzeichnet, dass dae Gafi ^ 
Lufi. Sltotetoff Oder Kohlondioxid ist 

14. Verfahren naoh mindestens ginem der Anspruche 
1 bj8 13, dadurch gekennzeichnet, dasfi der Koh 
(isionspunkt der Strahlen in einem matorialfemen 
Bereich des Reaktorrautus llegt. 

15. Verfahren nach mindestens einem der Ansprfjche 
1 bis 14, dadurph gekeffinzelobnet, dass die Pig- 
menMosuitg durch 1 , 2 Oder mehtorB DQsen, bevor- 
zugt duroh eine OOee, und unabhangig davon dae 
FSUImedlunn durch 1 , z oder mehrsfe DQ&en, bevor'- 
zijgt durch 1,2 oder 3 DQsen, auf elnen gemeinsa- 
men Koflisfonspunkl gespritzL werden. 



16. Verfahren nach mfndeBtens eInem der Aneprijche 
1 bis 15, dadurch gek«inzelehnet, dose der DO- 
eendurchmsfifisr der Duse, durch die das FSllnnedJ^ 
• um gesprtezt wird, das 0 ^-f ache bts S-fache, bovor- 
2«gt -das-0,3-facho-bis d'fache, dee Durchmes- 25 
fiers dar Duse betrSgt, durch die die Plgnnentlosung 
gespritzt wird. 
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